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Pat entaneprtlohe 



1. Yerfahren zur Herstellung von leicht in Wasser 15slichen Poly-j 
aoryls&ure-Salz-Granulaten, daduroh gekennzeichnet , daB man j 
ein waeserieeliches Pulver von Poly aery Is &ure-Salz nach der 

^ Virbelschichtbett-Granulationsmethode granullert, wobei man 
eine v&Brige LBsung des Poly aery ls&ure-Salzes mit einer Vis- 
kosit&t von 50-700 mPa.s aufsprtihrt* 

2. Yerfahren zur Herstellung von leicht In Wasser ISslichen Poly- 
acryls&xre-Salz-Granulaten nach Anspruch 1 , dadurch gekenn- 
zeiebnet, daB man mlt einer Yiskositat der I»6sung von 150- 
350 mPa.s arbeitet. 

» 

3. Yerfahren zur Herstellung von leicht in Wasser IQslichen Poly- 
aorylsaure-Salz-Granulaten nach Anspruch 1 , dadurch gekenn- 
zelchnet, daB man die vSBrige L5sung des Polyacryls&ure-Salzec 
vfihrend 5-90 Sekunden in Intervallen von tiber 3 Sekunden ver- 
sprttht. 

4. Yerfahren zur Herstellung von leicht in Wasser loslichen Poly-^ 
acryls&ure-Salz-Granulaten nach Anspruch 1 , dadurch gekenn- 
zeichnet, daS man die waBrige LSsung des Poly aery Is Sure-Salze 
vfihrend 10-80 Sekunden in Intervallen von tiber 5 Sekunden 
versprtQit . 

5. Yerfahren zur Herstellung von leicht In Wasser ISslIchen Poly- 
acryls&ure-Salz-Granulaten nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zelchnet, daB man mit einer Menge des zu versprUhenden Poly- 
aery Isaure-Salzes von 0,3-1 g/kg des zu granullerenden Poly- 
aoryls£ure-Salze3 arbeitet. 
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6. Yerfahren zur Herstellung von leioht in Wasser IBsliohen Poly- 
aorylsaure-Salz-Granulaten nach Anspruoh 1, daduroh gekenn- 
zeiohnet, dafl man mit einer Menge dee zu vereprtthenden Poly- 
aorylsaure-Salzes von, 0,35 bis 0,8 g/kg dee zu granulieren- 
den Polyaorylsaure-Salzes arbeitet. 

7. Yerfahren zur Herstellung von leioht in Nasser lBslichen Poly- 
aorylsaure-Salz-Granulaten nach Anepruch 1 f daduroh gekenn- 
zeiohnet, dafl man mit einer TeilohengrBBenverteilung des Pul- 
vers des Polyaorylsaure-Salzes von etwa 0,0*4 bis etwa 0,84 mm 
arbeitet, 

8 ; Yerfahren zur Herstellung von leioht in Wasser ISsliohen Poly 
aorylsaure-Salz-Granulaten naoh Anspruoh 1, daduroh gekenn- 
seichnet, dafl man mit einer TeilohengrBflenverteilung des Pul- 
vers des Polyaorylsaure-Salzes von etwa 0,074 bis etwa 0,297bml 
arbeitet, 

9, Yerfahren zur Herstellung von leioht in Wasser ISslichen Poly* 
aorylsaure-Salz-Granulaten nach Anspruch 1 , daduroh gekenn- 
zeiohnet, dafl man mit einem durchschnittlichen Teilchendurch- 
messer des Pulvers des Polyaorylsaure-Salzes von 100 - 200^ 
arbeitet, 

10. Yerfahren zur Herstellung von leioht in Wesser ISslichen Poly- 
aorylsaure-Salz-Granulaten nach Anspruoh 1 , daduroh gekenn- 
seichnet, dafl man mit einem durchschnittlichen Teilchendurch- 
messer des Pulvers des Polyacrylsaure-Salzes von 140 - 170^um 
arbeitet, 

11 • Yerfahren zur Herstellung von leioht in Wasser ISslichen Poly- 
aorylsaore-Salz-Granulaten nach Anspruch 1, daduroh gekenn- 
zeiohnet, dafl man bei einer Granulationstemperatur von 40-80* 
arbeitet, 

12. Yerfahren zur Herstellung von leioht in Wasser ISslichen Poly 
acrylsaure-Salz-Cranulaten nach Anspruch 1, daduroh gekenn- 



zeiohnet, dafl man bei einer Granulationstemperatur von 45-7^ 
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arbeitet. 

13 # Verfahren zur Herstellung von leioht in Wasser loslichen Poly-^ 
aorylsMure-Salz-Granulaten nach Anspruoh 1 , dadurch gekenn- 
zeiohnet, daB das zu versprtthende PolyacrylsSure-Salz die 
gleiohe Verbindung ist vie das zu granulierende Polyacryl- 
sttuxe-Salz. 

14. Verfahren zur Herstellung von leioht in Wasser Ibslichen Poly- 
aorylstture-Salz-Granulaten naoh Anspruoh 1 , dadurch gekenn- 

— eeiobnet, dafl man mit einem Alkalimetallsalz als Poly aery 1- 
efture-Salz arbeitet, von dem ein Teil ersetzt sein kann durch 
ein Erdalkalimetallsalz, ein Ammoniumsalz oder ein Salz eines 
droivertigen Met alls. 

15. Verfahren zur Herstellung von leioht in Wasser loslichen Poly- 
aoryls&ure-Salz-Granulaten naoh Anspruoh 1 f dadurch gekenn- 
zeiohnet, daB man als Polyacryls&ure-Salz ein Ammoniumsalz 
verwendet und ein Teil des Ammoniumsalzes ersetzt sein kann 
duroh ein Erdalkalimetallsalz oder ein Salz eines dreiwerti- 
gen Me talis, 

16. Verfahren zur Herstellung von leioht in Wasser IBslichen Poly 
aorylsaure-Salz-Granulaten naoh Anspruoh 14, dadurch gekenn- 
zeiohnet, dafl man mit dem Hatriumsalz oder Kaliumsalz als 
Alkalimetallsalz arbeitet. 

17. Verfahren zur Herstellung von leicht in Wasser 16slichen Poly 
aoryls&ure-Salz-Granulaten nach Anspruoh 14 oder 15, dadurch 
gekennzeichnet, dafl man mit dem Kalzium-, Magnesium- oder 
Bariumsalz als Erdalkalimetallsalz arbeitet. 

18. Verfahren zur Herstellung von leioht in Wasser IBslichen Poly 
aoryls&ure-Salz-Granulaten nach Anspruoh 14 oder 15, dadurch 
gekennzeichnet, dafl man mit Eisen oder Aluminium als drei- 
vert ig em Met all arbeitet. 

19. Verfahren zur Herstellung von leicht in Wasser ISslichen 
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aoryls&ure-Salz-Granulaten naoh Anspruch 1 , dadurch gekenn- 
zeiohnet, dafl man ale Polyaoryls&ure-Salz Natriumpolyacrylat 
verwendet. 

20, Verfahren cur Herstellung von leicht in Wasser lbslichen Poly 
aoryls&ure-Salz-Granulaten naoh Anspruch 19, dadurch gekenn- 
zelohnet, dafl man mit elner Menge von O f 35-0,5 g zu verspxiih- 
endem Batriumpolyacrylat pro kg zu granulierendem Natriumpoly 
aorylat arbeitet. 

21 • Verfahren zur Herstellung von leieht in Wasser IBslichen Na- 
triua-Polyaorylat-Granulaten, daduroh gekennzeichnet, daB man 
Hatriumpolyaorylatpulver mit einem Polyfeerisationsgrad von 
500 000 bis 10 000 000 naoh der Wlrbelechichtbett-Granula- 
tlonsmethode bei 40-80 °C granullert, wobei man eine waSr^ge 
LBsung von Hatriumpolyacrylat mit elner Viskosit&t von 150- 
350 mPa.e in Intervallen von tiber 3 Sekunden aufsprtiht, an- 
sohlieBend die Granulate zur Gewinnung einer Fraktion von 
etwa p,177 bis etva 1,00 mm siebt und die Granulate mit einem 
in Wasser unlSsllchen* jedoch durch Wasser durohdringbaren 
tfberzugsmittel ttberzieht. 

22. Verfahren zur Herstellung von lelcht in Wasser ISslichen MTa- 
trium-Polyacrylat-Granulaten naoh Anspruch 21 , dadurch ge- 
kennzeichnet, dafl man mit einer zu versprtthenden Natriumpoly- 
aoxylatmenge von 0,35 - 0,5 g/kg des zu granulierenden Natri- 
umpolyacrylatpulvers arbeitet. 
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New Kaijo Bldg. f 2-1, 1-Chome 
Marunouchi, Chiyoda-ku, Tokyo / JAPAN 



Yerfahren zur Herat ellung von leicht in_Wasser_^sllohen^ol^^iy3 

s&ure-ealz-Granulaten 

Die Erf indung betrifft ein Yerfahren zur Herstellung von Poly- 
aorylsaure-ealz-Granulaten, die leioht in Wasser IBslioh sind f 
jlfis daduroh gekennzeiohnet 1st, dafi man ein in Wasser lttsliches 
Pulver von Polyacrylstture-salz naoh der Wirbelsohlohtbett- bzw. 
Fluidbett-Granulationsmethode granuliert, wobei man eine w&Srl- 
ge LOsung des Polyaoryls&ure-ealzee mlt einer Viskosit&t von 
50 - 700 mPa.s (oP) aufsprttht. 

WasserlBsliche Poly aery Is &ure-salze warden beute verbreitet ver- 
wendet, beispielsweise ale ITahrungsmittelzus&tze, wie Eindickungs 
mittel und Emulsionsstabilisatoren, Aggregations- oder Ausf&llung 
Besohleuniger fttr Indus trieabw&sser, Bodenaiifbereitungsmittel und 
Zus&tze fttr Zement. In der letzten Zeit erwartet man f daB wasser- j 
ltJsliohe Polyaoryls&ure-salze als Arzneimittel fUr peptische | 
TJloera, insbesondere peptiaohe Osophagitis-Ulcera verwendet wer- | 
den kBnnen. 

Die wasserlBsliohen Polyacryls&ure-salze erh&lt man im allgemeine 
in der Porm eines Gel-Polymeren duroh w&Brige Polymerisation in 
LBsung. Im allgemeinen wird das Gel-Polymere in der Pulverform 
verwendet, die man duroh. dessen Trocknung und Breohen auf eine 
TeilohengrSBe von etwa 0,074 bis etwa 0,H9 mm (etwa 100-200 mesh 
erhltlt. In vielen Pfilllen wird das Pulver praktisoh in der Porm 
einer w&firlgen LBeung verwendet. Jedoch bilden sioh bei der Auf- 
IBsung des Pulvers in Wasser zur Bildung der wSBrigen LBsung hSu- 
f ig ungelSste Klumpen, die kaum darin gelBst werden. Darttberhinaus; 
kBnnen fein verteilte Teilohen, die in dem Pulver enthalten sind, 
wBhrend der Yerarbeitung an einem Arbeitsplatz zerst&ubt werden 
und die so zerstttubten Teilohen haften an der Umgebung am Arbeits- 
platz. Da die Teilohen auflerst hygroskopisoh sind, bilden sie so 
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ein klebrigea XuBeree, woduroh eine unerwlinaohte Umweltverschmut- 
aung im Arbeit Braum bewirkt wird. 

Um fierartige Naohteile au ttberwinden, wuxde ein Verfahren empfoh- 
len, bei dem ein getrooknetea Gel-Polymeres zu Teilohen von etwa 
0,210 bis etwa 0,84 mm (20-65 mesh Tyler) gebroohen werden, um 
eine aweokmaBige Anwendung zu ermBglichen. Jedooh werden naoh 
dieaem Verfahren ungelBste Klumpen aufgrund der groSen Teilchen- 
grUflen gebildet und man ben&tigt eine weeentlich langere Zeit 
aux vttlligen Auf IBaung der Teilohen unter Bildung einer homogenen 
Serving, da die Teilohen hart Bind, obwohl die Auf lBsungazeit ge- 
ringer iat, ala die im Falle der Verwendung einea Pulrers erf or- 
der liohe. Ale Verfahren zur Uberwindung diesea Naohteila wurden 
Verfahren beaohrieben, bei denen Natriumpolyaorylatpulver mit 
Waaser oder einem w&Brigen hydrophilen organieohen L8sungsmittel 
verknetet wird und daa Gemisoh anschlieBend getrooknet und 
aohliefllioh gebroohen wird oder alternatir das GemiBOh granuliert 
und ansohlieBend getrooknet wird (Japanisohe Offenlegungsachrift 
83681/1974) und wobei ein Pulver einea Alkalimetall-salzes von 
Polyaoryleaure mit Wasser in einem hydrophilen organieohen LS- 
sungomittel in Kontakt gebraoht wird und die result ierende Masse 
getrooknet und anschlieBend zu Granulat-Aggregaten gebroohen wird 
(Japanisohe Offenlegungsschrift 133, 251/1975). Jedoch erstreckt 
aioh bei diesen Verfahren die TeilohengrBBenverteilung des Pro- 
dukts liber einen weiten Bereioh vom Pulrer bis zu Granulaten und 
die Auabeute an Teilohen mit einer hohen LBsliohkeit (etwa 0,177 
bis etwa 1,00 mm bzw. 16-80 mesh Tyler) ist so gering wie etwa 
65*, da die einmal erhaltene Masse gebroohen wird.. Ein weiterer 
Naohteil dieser Verfahren liegt darin, daB die Herstellungs- 
Arbeitegange kompliziert sind. Das Varfehren, das in der japa- 
niaohen Offenlegungssohrift 83681/1974 besohrieben wird, bei dem 
die Granulate duroh Granulieren des gekneteten Geaischs und an- 
BOhlieBendes Trooknen erhalten werden, ist im industriellen KaB- 
atab nioht geeignet, da die Granulation des Gemisohs sohwierig 
ist. 

Ein Ziel der Erf indung liegt darin, Granulate von PolyacrylsSure. 
Bale mit einer gut lOaliohen GrBfle (etwa 0,177 bia etwa 1,00 mm, 
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bzw. 16 - 80 mesh) in holier Ausbeute und auf leioht durohzuflih- 
rende Weise herzustellen. Dabei wurde 1m Rahmen der Erf indung 
gefunden, dafl beim Granulieren eines wasserlttslichen Pulvers 
von Polyaorylsaure-salz naoh der Wirbelsohichtbett-Cranulaticns- 
methode bzw, der "fluidized bed"-Granulationsmethode in Anwesen- 
heit einer w&Brigen LBsung von Polyaoryls&ure-salz als Binde- 
mittel, Granulate mit einer gut lBsliohen GrBSe von etwa 0,177 
bis etwa 1,00 mm (16-80 mesh) in einer eehr hohen Ausbeute, wie 
etwa 95#, erzielt werden kBnnen und insbesondere Granulate mit 
einer ttuflerst IBeliohen GrBBe von etwa 0,297 bis etwa 1,00 mm 
-(46-48 mesh) in einer Ausbeute von etwa 80?6 erzielt warden kSnnen 

Im folgenden wird die Erf indung genauer beeohrieben. 

Die wasserlBsliohen Pulver von Polyacryls&ure-ealzen unterliegen 
keiner speziellen Einsohrknkung. Beispielsweise geeignet sind 
Alkalimetall-salze, wie Natrium- und Kalium-salze und Salze mit 
Baa en, wie Ammoniumverbindungen mit einem durchschnittliohen 
Molekulargewioht von 500 000 bia 10 000 000, vorzugsweise von 
2 000 00t) bis 10 000 000. Derartige Salze kBnnen teilweise er- 
aetzt sein duroh andere Alkalimetall-salze oder Ammoniumverbin- 
dungen oder duroh Erdalkalimetall-salze, wie Kalzium, Magnesium 
und Barium oder dreiwertige Metalle, wie Aluminium und Eisen. 

Was die TeilohengrSfienverteilung betrifft, so welsen diese Salze 
eine TeilohengrSBe von etwa 0,044 bis etwa 0,84 mm (20-325 mesh 
Tyler), vorzugsweise von etwa 0,074 bis etwa 0,297 mm (48 bis 
200 me eh) und einen durchschnittliohen Teilchendurchmesser von 
100-200 ^xm, vorzugsweise von 140 bis 170 yum auf. 

Das zu versprtthende Polyaorylsfiure-salz ist vorzugsweise die 
gleiohe Verbindung wie das zu granulierende Poly aery ls&ure-salz, 
wobei ersteres in einer Menge von 0,3 bis 1 g, vorzugsweise von 
0,35 bis 0,8 g/kg des letzteren verwendet wird. Im Palle der 
Yerwendung von Natriumpolyacrylat liegt dessen Menge vorzugs- 
weise bei 0,35 bis 0,5/kg des letzteren. Die Viskoeit&t der 
w&Brigen LSsung des PolyacrylsSure-aalzes betrfigt 50 - 700 mPa.s 
(bzw. cP), vorzugsweise 150 - 350 mPa.s (bew.cP). 
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Die Wirbelsohiohtbett- bzw. "fluidlzed bed"-Grahulationsvor- 
riohtung unterliegt teiner speziellen EinsohrSnkung und es kann 
eine Vorriohtung jegliohen Typs verwendet werden, wle vom Wir- 
beleohiohtbett- bzw. "fluidized bed^Typ, vom modif izierten 
Wirbelsohiohtbett- bzw. "fluidized bed"-Typ oder vom "jet bed"- 
Typ bzw. Strahlbett-Typ. j ' 

Bel der Durohftthrung des erf indungsgem&Ben Granulationsverfahrens 
wird ein Pulver eines Polyacryls&ure-salzes in der Wirbelschicht- 
bett-Granulationsvorrichtung aufgewirbelt bzw. fluidisiert, eine 
^w&flrige LOsung eines PelyaorylsSure-salzes wird darauf aufge- 
eprttht unter Bildung von Granulaten und anschlieBend werden die 
Granulate getrooknet. 

Die Granulationstemperatur betrMgt 40-80°C, vorzugsweise 45-70°C. 

Die w&Brige Polyaoryls&ure-salz-L8sung wird wShrend 5-90 Sekiinden, 
vorzugsweise wShrend 10-80 Sekunden in Intervallen von tiber 3 Se- 
kunden, Vorzugsweise tiber 5 Sekunden, aufgespriiht. 

Die so erhaltenen Granulate werden geslebt zur Brzielung des 
Produkts von 0,177 bis etwa 1,00 mm (16-80 mesh) in einer Aus- 
beute von**95# oder des Produkts von etwa 0,297 bis etwa 1,00 mm 
(16-4-8 mesh) in einer Ausbeute von etwa 80JS. 

Wurde ein Bindemittel verwendet, das sich von dem Polyacrylsaure- 
salz unterschied, so erreiehte die Ausbeute an Produkt von etwa 
0,177 bis etwa 1,00 mm (l6-80mesh) nicht 95?6, obwohl die Granu- 
lationsbedingungen variiert warden. 

Die f olgenden Tersuche zeigen, da£ duroh das erf indtmgsgemS.Be 
Terfahren leicbt 15sliehe Granulate von etwa 0,177 mm bis etwa 
1,00 mm (16-80 mesh) in einer groBen Ausbeute erzielt werden 
kBnnen. 

Yersuche : 

Be s timmungder Teilchen^rSBenvertellung (Ausbeute) der Granulate i 
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1) Herstellung der Proben: 

15 f 5 kg Natriumpoiyaorylat (lm folgenden als PANA bezeichnet) 
mit einem durohschnittliohen Molekulargewiohc von 8 OOO 000, 
einer leilchengrBBenverteilung von etwa 0,105 bis etwa 0,297 mm 
(48-150 mesh) und elnem durohschnittliohen Teilohendurchmesser 
▼on 158 yum wurden granuliert unter Vcrwendung von 7,5 1 einer 
w&firigen Bindemittell8sung, wie in der Tabelle 1 gezeigt, in 
gleioher tfeise wie im naohf olgenden Belspiel 1, zur Erzlelung 
einer Probe. 



Jabelle 1 



Probe Bindemittel 



Konzentra- Viskoslt&t Bemerkun- 

tion (Gew/Vol.#) mPa.s bzw. gen 

oP 



A PANA mit einem 0,075 
durchschnittl . 
Molekulargew . 
▼.8 000 OOO 

B Poly vinylpyrr olid on 20,0 

0 Mfethylcellulose 6,0 

D keines (nur ¥asser) - 



298 

215 
304 



erf indux^M 
gem&Be 
Probe 



Vergleicl 



Die aggregierten Granulate, die nach dem Yerfahren des Beispiels 
4 der japanischen Off enlegungsschrift 133,251 hergestellt worden 
waren, wurden als /arglelchsprobe £ verwendet. Die genaue Her- 
Btellungsmethode 1st im folgenden auf gef tlhrt : 1 kg PAHA wurde 
allmShllch zu 11 1 30£-igem wSBrigem Athanol unter Rffiaren geftigt« 
Nach Rffhren wShrend etwa 1 Stunde wurde das Gemisch filtriert, 
getrocknet und unter Erzlelung der Probe B vermahlen. 



2) TJntersuchungsmethode: 

Jede Probe wurde durch Slebe von 1,00, 0,297 and 0,177 mm (16, 
48 bzw. 80 mesh Tyler) geslebt. Die auf dem Sieb nach dem Sieben 
verb le lb end e Probe wurde gewogen und die Ausbeute des Produkts 
wurde nach folgender Formel berechnet: 

. . . (Menge der auf dem Sieb verbleibenden Granulate) 
Ausbeute = __ , ; 

(Menge an beschicktem PANA) + (Menge an verwend . Bl rtfam i t fa^ 
030031/087S 
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3) Versuohsergehnieae : 

Die Ergefcnisse sind in der Tabelle 2 aufgeftthrt: 

gabelle 2 



TeilouengrO0en7erteilung 
Probe S etwa 1,00 mm 0,297 - 1,00 mm 0, 177-0, 297 v mm <0,177 mm 
("bzw.16 mesh) (16-48 mesh) (48-80 mesh) (80 mesh)| 



A 


1,7 * 


80,1 * 


14,6 # 


3,6 * 1 


B ' 


7,6 * 


63,2 * 


9,0 # 


20,2 % I 


CL« 


3,2 * 


60,5 * 


8,3 * 


28,0 % 1 


D 


4,7 * 


59,1 * 


7,9 * 


28,3 % I 


E 


6,3* 


54,7 # 


10,2 * 


28,8 £ § 



Aus den Ergebniseen 1st ersichtlich, dafl die Ausbeute der Probe 
gem&B der Erf indung mit elner sehr gut IBsliohen TeilohengrSBe 
▼on etwa 0,177 bis etwa 1,00 mm (16-80 mesh) 94,7# betrSgt und 
die der besonders gut 15slichen TeilchengrSBe Ton etwa 0,297 bis 
etwa 1,00 mm (16-4-8 mesh) 80,1J$, wohingegen die Ausbeuten der 
Yergleiohsprobe E, hergestellt nach dem Verfahren der japanischex 
Offenlegungsschrift 133,251/1975 nur bei 64, 9# bzw. 54, 7# lagen. 
So war die Ausbeute des Produkts mit einer besonders gut lSsli- 
chen TeilchengrSBe Ton etwa 0,297 bis etwa 1,00 mm (16-48 mesh) 
erf indungsgem&B urn tiber 4056 grSBer. 

Die Ausbeuten der Tergleichsrersuche B und C, hergestellt unter 
Yerwendung Polyrinylpyrrolidon bzw. Methylcellulose als Binde- 
mittel betrugen lediglich 63, 2# ban*. 60, 5£ ftir eine GroBe Ton 
etwa 0,297 bis etwa 1,00 mm (16-48 mesh), wobei diese Aus- 

beuten wenig Ton der der Tergleiohsprobe D abwiohen, die ledig- 
lioh duroh SprOhen Ton Wasser eraielt wurde (59,1^)- Darttber- 
hinaus war die Ausbeute der Probe A, hergestellt unter Yerwen- 
dung Ton PAHA als Bindemlttel, gem&B der Erf indung, 80, 1#, also 
urn ilber 30?C griSBer als die Ausbeuten der Yergleichsproben. Dies 
eeigt die Uberlegenheit Ton PASA als Bindemlttel* 



Darttberhinaus welst die erfindungsgemSBe Probe eine Pralrtion mit 
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einer TeilohengrBBe von <etwa O f 177 mm (80 mesh) mit einer ge- 
ringen LBsliohkeit in einer Menge von 3, 69S auf, wohingegen die 
Vergleiohsproben B - E diese Fraktion in einer Menge von 20,2- 
28,8# enthlelten. Es ist somit ersichtlich, daB das erfindungs- 
gemttBe Verfahren Uberlegen ist fUr die Granulation von leicht 
in Waseer IBslichen Polyaoryls&ure-salzen. 
* * 

Die fplgenden Beispiele dienen zur weiteren Erl&uterung des 
erf indungsgem&Ben Granulat ionsverf ahrens • 

B(BTfBT)iel 1 

15,5 kg PANA mit einer TeilohengrBBsnverteilung von etwa 0,105 
bis etwa 0,297 mm (48-150 mesh) mit einem durchschnittlichen 
Teilohendurohmesser von 158 yam und einem durchschnittlichen Mo- 
lekulargewioht von 8 000 000 warden in eine Wirbelschichtbett- 
bzw« "fluidized hed"-Granulations-Trocknungs-Yorrichtung (WSG- 
15R, Handelsprodukt der tSkawara Seisaku-sho) eingebracht. 7,5 1 
einer 0,075 Gew/Yol.?S~ig on waBrigen Losung (298 mPa.s bzw* cP) 
PAHA mi* dem gleiohen Molekulargewicht, wie vorstehend herge- 
8tellt, wurden auf das bei 50°C fluidisierte bzw. verwirbelte 
PAHA mit einer Beschickungsgeschwinaigkeit von 120 ml/Hin. un- 
ter einem Sprtfhdruck von etwa 4,9 bar (5 kg/cm 2 ) unter Bildung 
von Granulaten gesprtiht. Bei der Granulation erfolgte das Yer- 
eprtihen wShrend 20 Sekunden und anschlieBend wurde das Ganze 
5 Sekunden geflohiittelt. Diese Prozeduren wurden in der einlei- 
tenden Stufe (5 Minuten) wiederholt. AnschlieBend wurde wieder- 
holt 1 Minute gesprttht mit anschlieBendem 5-sekUndigem SchUtteln. 
Haoh beendeter Granulation wurden die Granulate 6 Stunden bei 
140°C getrooknet und anschlieBend durch Sieben mitt els eines 
Xreiselsiebes (gyrosif ter) klassif iziert zur Gewinnung von Gra- 
nulaten von etwa 0,297 bis etwa 1,00 mm (16-48 me eh). Die Aus- 
beute betrug 80,1?6. Die AuflQsungszeit betrug 75 Minuten, was 
gleioh war der AuflBsungszeit von aggregierten Granulaten, her- 
gestellt naoh dem Yerfahren der japanisohen Off enlegungsschrift 
133,251/1975. 

Die AuflSsungszeit des Ausgangspulvers fUr die Granulate betrug 
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320 Minuten. 
Beispiel 2 

16,3 kg PANA-Pulver mit einer Teilchengrc: 3enverteilung von etwa 
0,074 bis etwa 0,297 mm (48-200 mesh) mit einem durchschnitt li- 
chen Teilohendurohmesser von 146 yum und einem durchsohnittlichen 
Molekulargewioht von 5 900 000 wurden in die gleiohe Vorrich- 
tung wie in Beispiel 1 eingebraoht. 8,1 1 einer 0,11 Gew./Vol.£- 
igen w&Brigen LOsung (311 mPa.s bzw. oP) PANA mit dem gleichen 
Molekulargewioht wie vorstehend wurden auf das bei 55°C aufge- 
"wirbelte bzw. fluidisierte PAHA mit einer Beschiokungsgeschwin- 
digkeit von 100 ml/Min. unter einem Sprtthdruok von 4,4 bar (4,5 
kg/om 2 ) unter Bildung von Granulaten gesprttht. Das SprUh-, 
Trooknungs- und Siebeverf ahren war gleioh wie in Beispiel 1 . 
Man erhielt so Granulate von etwa 0,297 bis etwa 1,00 mm (16-48 
mesh). Die Ausbeute betrug 82, 7#. Die Auf IBsungszeit betrug 70 
Minuten. 

Beispiel* 3 

15,1 kg eines wasserliSsllohen Pulvers von Polyaoryls&ure-salzen 
(worin 50?6 der Carboxylgruppen das Natriumsalz und 50?J das Alu- 
minlumsalz waren) mit einer TellchengrSBenverteilung von etwa 
0,074 bis etwa 0,297 mm (48-200 mesh), einem durchsohnittlichen 
Teilohendurohmesser von 145 yum und einem durchsohnittlichen 
Molekulargewioht von 7 800 000 wurden granuliert durcb Sprtihen 
von 7,7 1 einer 0,15 Gew./Vol.?8-igen w&Brigen LBsung der gleichen 
PolyacrylsSLure-salze (2G7 mPa.s bzw. oP) darauf mit einer Be- 
schickungsgesohwindigkeit von 90 ml/Min. in der gleichen Weise 
wie in Beispiel 1 , unter Erzielung von Granulaten von etwa 
0,297 bis etwa 1,00 mm (16^-48 mesh). Die Ausbeute betrug 80, 9#. 
Die Auf IBsungszeit betrug 65 Minuten. 

Granulate mit einer grbfleren LSslichkeit konnten erhalten werden 
duroh Unterziehen der leicht in Wasser ISslichen Poly aery lsliure- 
salz-Granulate, hergestellt naoh dem erf indungsgem&Ben Verf ahren, 
einer Behandlung mit einem in Wasser nicht IBelichen, jedoch 
durch Wasser permeierbaren bzw. durchdringbaren ttberzugemittel, 
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d.ta, ©in eemipermeables Uberzugsmlttel, naoh der tiberzugsmethode 
der US-PS 4 150 110. 

Belsplel 4 

15 kg der In Belsplel 1 erhaltenen Granulate wurden elner Sprtth- 
Uberzugsbehandlung mlt elner UberzugslBsung unterzogen, die 
5 Telle Xthyloellulose, 1 Tell Glycerin/Fetts&ureester (ODO, 
Handeleprodukt der Nisehln Seiyu Kabushikl Sale ha), 47 Telle 
Methanol und 47 Telle Methylenchlorid enthlelt, bis das Gewicht 
dee fee ten Materials um 900 g zunahm. Man erhlelt so Granulate 
Sit elner heheren LBsllohkelt. Die Aufl8sungszeit betrug 1 Mi- 
nute und 20 Sekunden. 
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